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超電導材料用の基板として用いられている多結晶ニッケルの超微細粒を作製し，その変形機構

の解明のために，引張試験中の組織変化をその場 XRD 測定を用いて調査した．その結果，変形初

期の弾性変形中に，ピークシフトだけではなく半値幅の変化も観察された．半値幅の増加は一般

に転位密度の増加と対応している．粗大粒では弾性変形中には転位密度は増加しないため，今回

明らかになった弾性変形中の半値幅の変化は，超微細粒特有の現象だと考えられ，変形機構を明

らかにする上で極めて重要なデータとなると考えられる．  
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背景と研究目的：  

超伝導材料用の基板として用いられている多結晶ニッケルの結晶粒を 1 μm以下まで超微細化

した超微細粒 Ni(Ultrafine grained Ni: UFG-Ni)の作製は，近年発明された巨大ひずみ加工と呼ば

れる通常与えることのできない大量の塑性ひずみを金属材料に与えることが可能な手法[1]によ

って達成される．結晶粒超微細化の結果 UFG は高強度となるため，合金化を通じた金属の強化

の代替法となることを期待されている．特に，合金化によって金属の高強度化を進める場合は

固溶原子によって導電性の低下を招くため，超電導材料用の基板の開発に対する応用が検討さ

れている．しかしながら，超微細粒材は未だその変形機構が解明されておらず，変形中の組織

変化の調査は喫緊の課題であった．今回の研究においては，UFG-Ni に対して引張変形中その場

XRD 測定を行うことで，変形中の組織変化挙動を明らかにし，その変形機構の解明に資するこ

とを目的とした． 
 
実験： 

巨大ひずみ加工の一種であるAccumulative roll 
bonding (ARB)法を用いて、平均粒界間隔が約

200 nm の UFG-Ni を作製した．これらの結晶粒界

は電子線後方散乱を用いて測定し、平均方位差

2°以上を粒界とした．この試料から放電加工機を

用いて、平行部長さ 20 mm, 幅 3 mm, 厚さ 0.3 mm
の引張試験片を切り出し、BL46XU のゴニオメー

タ上に設置した小型引張試験機に取り付けた． 
図 1 に引張試験中その場 X 線回折実験の模式

図を示す．UFG-Ni の結晶粒径はサブミクロンで

あるため X 線回折を行うとデバイシェラーリン

グが発生するが，検出装置に 1 次元半導体検出器

である Mynthen を利用して各回折ピークを測定

した．本実験においては透過法を用いており，

Mynthen は引張方向とビーム入射方向を含む平面

内に設置した．アンジューレーターを備える

BL46XU において Mynthen を用いることで，時間

分解能 1s にて時間変化に伴う回折強度の変化を

 
図 1 実験の模式図 
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記録した．なお、引張試験のひずみ速度は 8.3×10-4 s-1

である．入射光のエネルギーは 30 keV とし、観察され

た(111), (200), (220), (311), (222)面の回折ピーク角度

と半値幅(FWHM：Full Width-Half Maximum)の時間変

化を調査した． 
 
結果および考察： 
 図 2と図 3にUFG-Niの引張試験中のピーク位置と半

値幅の時間変化を示す．t = 10sにおいて引張を開始し，

t = 500s 付近において最大引張強度を迎えている．最大

引張強度を迎えた直後に，荷重が 0 となるようにクロ

スヘッドを移動させ，除荷している．図 2 で示してい

るピーク位置の低角側へのシフトは，引張変形に伴い

引張方向の格子間隔が増加していることを示している．

図 3 に示す FWHM の変化は，材料中の転位密度の変化

に対応していると考えられる．図 2 に示されるピーク

シフトは t = 450s 付近において終わっており，この付近

で弾性域から塑性域に遷移していると考えられる．し

かしながら，FWHM の増加は t = 350s 付近で始まって

いる． 
通常粒径材においては，塑性域に入ると共に転位密

度が増加するとされているが，UFG-Ni の挙動は全く異

なっており，本実験データは UFG-Ni の変形機構に深

く関わる重要な情報だと考えられる． 
 最大引張強度を迎えた後に直ちに除荷すると，ピー

クシフトだけではなくてFWHMも一気に減少している．

ただし，FWHM は除荷にともなう減少後も引張開始前

の値に戻らない．そのため，UFG-Ni をはじめとする

UFG 材において XRD を用いて内部組織を解析する場

合は，応力印加時の内部組織を測定する必要であり，

In-Situ 測定が必須であることが強く示唆される． 
また，除荷後に数十秒オーダーの時間をかけて

FWHM が変化し続けている．UFG 材の変形機構として

大量に導入されている粒界から転位が張り出すモデル

[2]が提案されているが，これは粒界から張り出した転

位が粒界へ再び戻っていく過程を捉えている可能性がある． 
 

今後の課題： 
今後は，弾性異方性を考慮に入れた Williamson-Hall 法等を適用することで，組織内の転位密度

の時間変化の導出等を行い，UFG-Ni の変形機構の解明を進める必要がある． 
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図 2 回折ピーク位置の時間変化 

 

 
図 3 半値幅の時間変化 


